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1. ⁄vod

V r·mci studia sorpËnÌch vlastnostÌ polymernÌch mate-
ri·l˘, pouûÌvan˝ch p¯i membr·nov˝ch separaËnÌch procesech,
byl vyvinut p¯Ìstroj pro sledov·nÌ jejich roztaûnosti v kapali-
n·ch. Tento p¯Ìstroj, umoûÚujÌcÌ kontinu·lnÏ mÏ¯it rozmÏry
vzorku polymernÌ fÛlie, pono¯enÈho v kapalinÏ, byl testov·n
mÏ¯enÌm roztaûnosti izotropnÌch i anizotropnÌch materi·l˘
v aromatick˝ch, line·rnÌch alifatick˝ch a alicyklick˝ch uhlo-
vodÌcÌch, v alkoholech a ve smÏsÌch uhlovodÌk˘ nebo ve
smÏsÌch uhlovodÌk + alkohol. Z ˙daj˘ o zmÏn·ch line·rnÌch
rozmÏr˘ lze za urËit˝ch p¯edpoklad˘ zÌskat informace o obje-
movÈm botn·nÌ. Obvykle pouûÌvanÈ metody pro sledov·nÌ
botn·nÌ polymer˘1-3 neb˝vajÌ kontinu·lnÌ a jejich pouûitÌ pro
tenkÈ fÛlie, zvl·ötÏ z materi·l˘ m·lo botnajÌcÌch, m˘ûe b˝t
problematickÈ4.

2. Popis p¯Ìstroje

Z·kladem p¯Ìstroje, jehoû blokovÈ schÈma je uvedeno na
obr. 1, je ploch· n·dobka pro kapalinu, v nÌû vzorek botn·.
ÿez mÏ¯icÌ kyvetou ukazuje obr. 2. N·dobka m· teflonov˝ r·m

a sklenÏnÈ dno, aby bylo moûno optick˝mi prost¯edky snÌmat
vnÏjöÌ  obrysy vzorku, seshora je kryta sklenÏnou deskou,
jejÌmû ˙kolem je snÌûit rychlost odpa¯ov·nÌ kapaliny. To je
v˝znamnÈ p¯edevöÌm u smÏsÌ, jejichû sloûky majÌ rozdÌlnou
tenzi par.

Vzorek, jehoû tvar je patrn˝ z obr. 3, je do kyvety p¯Ìstroje
vkl·d·n v dr·tÏnÈ m¯Ìûce, kter· dovoluje roztahov·nÌ mÏ¯enÈ
fÛlie ve vöech smÏrech, ale br·nÌ jejÌmu kroucenÌ, k nÏmuû
doch·zÌ nerovnomÏrnou zmÏnou objemu v r˘zn˝ch Ë·stech
fÛlie, p¯edevöÌm na hornÌ a spodnÌ stranÏ. NerovnomÏrnÈ
botn·nÌ m˘ûe b˝t zp˘sobeno buÔ nehomogenitou vzorku nebo
r˘znou dobou kontaktu kapaliny s povrchem fÛlie, p¯iËemû se
rozdÌl okamûiku smoËenÌ r˘zn˝ch Ë·stÌ povrchu nemusÌ v˝-
raznÏ projevit v celkovÈ zmÏnÏ rozmÏru, ale m˘ûe zp˘sobit
kroucenÌ.

Vnit¯nÌ rozmÏry n·dobky jsou 80◊80 mm. Vzhledem k to-
mu, ûe Ë·st vnit¯nÌho prostoru zaujÌm· dr·tÏn· m¯Ìûka, mohou
b˝t nejvÏtöÌ rozmÏry vzorku po nabotn·nÌ p¯ibliûnÏ 75◊75 mm.
V˝chozÌ rozmÏry vzorku je pak nutno volit podle roztaûnosti
materi·lu ñ p¯i zkuöebnÌch mÏ¯enÌch byly poË·teËnÌ rozmÏry
50◊50 mm.

Pro zv˝öenÌ spolehlivosti snÌm·nÌ konce fÛlie optick˝m
Ëidlem se na okraje fÛlie p¯ipevÚuje lehk· znaËka z tenkÈho
plechu (tlouöùka 50 µm). Zp˘sob p¯ipevnÏnÌ je patrn˝ z obr. 4.
V p¯Ìpadech, kdy je fÛlie mÈnÏ pr˘hledn· nebo je rozdÌl indexu
lomu fÛlie a kapaliny v˝razn˝, je optickÈ Ëidlo schopno zjistit
okraj fÛlie p¯Ìmo. U pr˘hlednÈ fÛlie s indexem lomu blÌzk˝m
indexu lomu kapaliny jsou koncovÈ znaËky nezbytnÈ.

Okraj fÛlie se snÌm· optick˝m systÈmem s fototranzisto-
rem a svÏtelnou diodou (LED). LED je zdrojem svÏtla a p¯e-
ruöenÌ paprsku mezi LED a fototranzistorem indikuje okraj
vzorku (znaËky). NosiË fototranzistoru a LED ve tvaru leûa-
tÈho U se pohybuje po vodicÌch tyËÌch, p¯iËemû pohon zaji-
öùuje öroub poh·nÏn˝ krokov˝m motorkem. Stoup·nÌ öroubu
a ˙hlov˝ krok motorku urËujÌ v˝sledn˝ line·rnÌ krok, kter˝
ËinÌ 0,0125 mm. Tato hodnota je rozhodujÌcÌ pro p¯esnost
mÏ¯enÌ.

Krokov˝ motorek je ¯Ìzen jednoËipov˝m mikropoËÌtaËem.
Z·kladnÌ poloha obou snÌmaË˘ je urËena koncov˝mi kontakty.
Ze z·kladnÌ polohy se oba snÌmaËe postupnÏ pohybujÌ nap¯ÌË
n·dobkou. Nejprve se pohybuje snÌmaË v jednom smÏru; kdyû

Obr. 1. BlokovÈ schÈma mÏ¯icÌho ¯etÏzce; 1 ñ kyveta (vnit¯nÌ rozmÏry 80◊80 mm), 2 ñ krokovÈ motorky, 3 ñ fotosnÌmaËe, 4 ñ vodicÌ tyËe,
5 ñ r·m kyvety, 6 ñ ¯ÌzenÌ krokov˝ch motork˘, 7 ñ sign·l z fotosnÌmaË˘, 8 ñ ¯ÌdicÌ obvod s jednoËipov˝m mikropoËÌtaËem, 9 ñ rozmÏrovÈ ˙daje
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zajede do krajnÌ polohy, uvolnÌ dr·hu pro pohyb druhÈho
snÌmaËe v kolmÈm smÏru. Rychlost pohybu je 2 mm.s-1, takûe
p¯ejetÌ celÈho mÏ¯icÌho pole jednÌm snÌmaËem trv· 78 s a cel-
kov· doba jednoho cyklu mÏ¯enÌ je 157 s.

JednoËipov˝ mikropoËÌtaË zaznamen·v· po¯adovÈ ËÌslo
kroku, ve kterÈm se zmÏnilo osvÏtlenÌ fototranzistoru a p¯Ì-

sluön˝ ˙daj p¯epoËten˝ na dÈlkovÈ jednotky vysÌl· jako sÈ-
riov˝ sign·l v normÏ RS232 k dalöÌmu zpracov·nÌ v osob-
nÌm poËÌtaËi. Pro v˝slednÈ vyhodnocenÌ je d˘leûit˝ rozdÌl
mezi nejvzd·lenÏjöÌmi okraji fÛlie, resp. koncov˝ch znaËek
na fÛlii. P¯Ìpadn˝ mal˝ posuv fÛlie nem· na v˝sledek mÏ¯enÌ
vliv.

P¯Ìstroj je t¯eba umÌstit na vodorovnou podloûku. Hladina
kapaliny v n·dobce musÌ b˝t rovnobÏûn· s hranami mÏ¯icÌ
cely. MÌrn˝ sklon aparatury (do 2∞) vöak neovlivÚuje v˝sledky
mÏ¯enÌ. MÏ¯enÌ je prov·dÏno p¯i teplotÏ mÌstnosti nebo ve
vzduönÈm termostatu.

Z k u ö e b n Ì m Ï ¯ e n Ì

Postup mÏ¯enÌ: Vzorek fÛlie opat¯en˝ koncov˝mi znaË-
kami se v dr·tÏnÈ m¯Ìûce vloûÌ do suchÈ mÏ¯icÌ n·dobky, zapne
se mÏ¯icÌ systÈm a asi 5 minut jsou zaznamen·v·ny rozmÏry
suchÈho vzorku. PotÈ je mÏ¯icÌ cela naplnÏna kapalinou a mÏ-
¯enÌ probÌh· aû do ust·lenÌ sign·lu.

Protoûe p¯Ìstroj umoûÚuje mÏ¯it rozmÏry ve dvou na-
vz·jem kolm˝ch smÏrech, mohou mÏ¯enÌ na vzorcÌch vy¯Ìz-
nut˝ch z fÛlie postupnÏ v r˘zn˝ch smÏrech poskytnout infor-
mace o p¯ÌpadnÈ anizotropii materi·lu.

Jako typicky anizotropnÌ materi·l byl zvolen nÌzkohustot-
nÌ polyethylen (hustota 0,919 g.cm-3) ve tvaru fÛlie o tlouöùce
0,1 mm.

IzotropnÌ chov·nÌ (obr. 6) vykazovaly fÛlie p¯ipravenÈ
z impranilu DLH (40 % vodn· disperze anionaktivnÌho alifa-
tickÈho polyesterurethanu ñ fa Bayer AG) litÌm na sklenÏnou
desku. FÛlie mÏla tlouöùku 0,225 mm, hustotu 1,1227 g.cm-3.

V˝sledky mÏ¯enÌ roztaûnosti, vyj·d¯enÈ relativnÌm pro-
dlouûenÌm, ∆lrel = (lo ñ l)/lo, jsou pro systÈm polyethylen v bi-
n·rnÌch smÏsÌch toluen + 1ñbutanol uvedeny na obr. 5, pro
systÈm Impranil v bin·rnÌch smÏsÌch toluen + cyklohexan
na obr. 6. V obou p¯Ìpadech je uk·z·na Ëasov· z·vislost rela-
tivnÌho prodlouûenÌ i  z·vislost relativnÌho prodlouûenÌ  na
sloûenÌ kapaliny, v nÌû vzorek botn·, vyj·d¯enÈm mol·rnÌm
zlomkem.

P¯i zkuöebnÌch mÏ¯enÌch byla zjiötÏna reprodukovatelnost
stanovenÌ zmÏny line·rnÌch rozmÏr˘ 0,04 mm.

Obr. 2. ÿez mÏ¯icÌ kyvetou a snÌmacÌm systÈmem; 1 ñ pohybov˝ öroub, 2 ñ vodicÌ tyËe, 3 ñ fotosnÌmaË, 4 ñ sklenÏnÈ vÌko, 5 ñ teflonov˝ r·m
kyvety, 6 ñ mÏ¯en· fÛlie, 7 ñ sklenÏnÈ dno, 8 ñ svÏteln· dioda
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Obr. 3. Vzorek fÛlie umÌstÏn˝ v dr·tÏnÈ klÌcce; 1 ñ vzorek fÛlie, 2 ñ
koncov· znaËka, 3 ñ dr·tÏn· m¯Ìûka, X ñ smÏr po obvodu ruk·vu
polyethylenovÈ fÛlie, Y ñ smÏr osy ruk·vu polyethylenovÈ fÛlie (smÏr
vyfukov·nÌ)

Obr. 4. UpevnÏnÌ znaËky na vzorek fÛlie; A ñ znaËka ñ Ëtvercov˝
plÌöek 10◊10 mm (vlevo p¯ed upevnÏnÌm na rameno vzorku, vpravo
p¯ipevnÏn· na vzorku), B ñ koncov· Ë·st jednoho ramene vzorku fÛlie,
jehoû tvar je uk·z·n na obr. 3. ZnaËka se nast¯ihne do hloubky 5 mm.
DÌly 2 a 3 se ohnou kolmo k dÌl˘m 1 a provlÈknou otvorem, na¯Ìz-
nut˝m v rameni vzorku ve vzd·lenosti 5 mm od konce. DÌl 3 se pak
ohne ve smÏru öipky, dÌly 2 smÏrem opaËn˝m
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Z ˙daj˘ o zmÏn·ch line·rnÌch rozmÏr˘ lze zÌskat za urËi-
t˝ch p¯edpoklad˘ informace o objemovÈm botn·nÌ. P¯i testo-
v·nÌ p¯Ìstroje byl vypoËten objemov˝ stupeÚ nabotn·nÌ (QV =
∆V/Vo, kde ∆V = ∆X.∆Y.∆Z je zmÏna objemu vzorku, Vo objem
suchÈho vzorku) pro Impranil za p¯edpokladu, ûe zmÏna t¯e-
tÌho rozmÏru ∆Z je stejn· jako zmÏna v mÏ¯en˝ch smÏrech X
a Y. Pro polyethylen byla mikrometrick˝m öroubem zmÏ¯ena
tlouöùka vrstvy 10 fÛliÌ p¯ed a po nabotn·nÌ v kapalinÏ.

Protoûe v literatu¯e nebyla nalezena podobn· data, bylo
botn·nÌ obou polymer˘ pro porovn·nÌ mÏ¯eno takÈ metodou
v·ûenÌ a metodou mÏ¯enÌ ˙bytku kapaliny.

Metoda v·ûenÌ. P¯i obvyklÈm postupu pouûÌvanÈm v che-
mii polymer˘ je zv·ûen nejprve such˝ polymer a pak, po
vyjmutÌ z kapaliny a osuöenÌ, polymer nabotnal˝. Reproduko-
vatelnost tohoto zp˘sobu mÏ¯enÌ je vöak u tenk˝ch fÛliÌ nedo-
stateËn·; proto byl vypracov·n tento postup v·ûenÌ: do v·-
ûenky, jejÌû dno i vnit¯nÌ stÏny byly vyloûeny filtraËnÌm pa-
pÌrem, byl po vyjmutÌ z kapaliny umÌstÏn kruhov˝ vzorek
nabotnalÈ fÛlie tak, aby se filtraËnÌho papÌru dot˝kal pouze
hranami. Asi po jednÈ hodinÏ, kdy papÌr ods·l p¯ebyteËnou
kapalinu (tato doba byla zjiötÏna opakovan˝mi pokusy), byla
v·ûenka s fÛliÌ zv·ûena, pak byla fÛlie rychle vyjmuta a uzav-
¯en· v·ûenka se zbyl˝m obsahem znovu zv·ûena. Tento zp˘-
sob umoûnil stanovit mnoûstvÌ sorbovanÈ kapaliny nap¯.
u systÈmu polyethylen + toluen (systÈm s mal˝m stupnÏm
nabotn·nÌ) se st¯ednÌ odchylkou 3 %.

Objem kapaliny pohlcenÈ polymerem byl mÏ¯en Dogatki-
nov˝m p¯Ìstojem1,5. NamÏ¯enÈ hodnoty bylo p¯i mÏ¯enÌ impra-
nilov˝ch fÛliÌ nutno korigovat na mnoûstvÌ kapaliny ulpÌvajÌcÌ
v hornÌch partiÌch p¯Ìstroje. U polymer˘ s velk˝m stupnÏm
nabotn·nÌ je toto mnoûstvÌ proti objemu pohlcenÈ kapaliny
zanedbatelnÈ. Pro polyethylenovÈ fÛlie nebyl tento zp˘sob
pouûiteln˝, neboù slepÈ pokusy uk·zaly, ûe korekce by byla
o ¯·d vÏtöÌ neû ˙bytek kapaliny, zp˘soben˝ sorpcÌ4.

Aby bylo moûno porovnat hodnoty namÏ¯enÈ r˘zn˝mi
metodami, byl QV, zÌskan˝ ze zmÏny line·rnÌch rozmÏr˘,
p¯epoËten na hmotnostnÌ stupeÚ nabotn·nÌ:

Qm =

kde ∆m je zmÏna hmotnosti vzorku v d˘sledku sorpce kapa-
liny, mo poË·teËnÌ hmotnost suchÈho vzorku, ρλ hustota kapa-
liny, ρo hustota suchÈho polymeru. Tento p¯epoËet je moû-
n˝ pouze tehdy, je-li splnÏn p¯edpoklad aditivity objem˘.
Pro systÈm Impranil + toluen se maxim·lnÌ stupeÚ nabotn·-
nÌ zjiötÏn˝ ze zmÏny rozmÏr˘ liöil od Qm zÌskanÈho v·ûenÌm
o +1,5 %, od Qm zjiötÏnÈho mÏ¯enÌm objemu pohlcenÈ kapa-
liny o ñ3 %. U systÈmu polyethylen + toluen Ëinil rozdÌl
mezi hodnotami Qm ze zmÏny rozmÏr˘ a v·ûenÌm ñ6 %.

Z·vÏr

P¯Ìstroj je vhodn˝ ke sledov·nÌ botn·nÌ polymer˘ ve tvaru
tenk˝ch fÛliÌ, zvl·ötÏ pro anizotropnÌ materi·ly. ⁄daje o zmÏ-
n·ch line·rnÌch rozmÏr˘ mohou b˝t za urËit˝ch p¯edpoklad˘
vyuûity k v˝poËtu objemovÈho stupnÏ nabotn·nÌ. Ze z·znamu
lze takÈ zÌskat informace o kinetice botn·nÌ. Reprodukovatel-
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Obr. 5. V˝sledky mÏ¯enÌ roztaûnosti polyethylenu v bin·rnÌch
smÏsÌch toluen + 1-butanol; naho¯e: z·vislost relativnÌho prodlouûe-
nÌ ∆lrel na dobÏ trv·nÌ experimentu τ (min), dole: z·vislost relativnÌho
prodlouûenÌ ∆lrel na sloûenÌ kapalnÈ smÏsi, udanÈ mol·rnÌm zlomkem
cyklohexanu (xC), ¡ smÏr X, smÏr Y
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nost mÏ¯enÌ zmÏny line·rnÌch rozmÏr˘ je 0,04 mm, minim·lnÌ
chyba mÏ¯enÌ je 0,01 mm.
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T. Bartovsk˝a and L. Bartovsk·b (aInstitute of Physics
and Measuring Techniques, bDepartment of Physical Che-
mistry, Prague Institute of Chemical Technology): An Appa-
ratus for Continuous Measurement of Polymeric Foil Ex-
pansion in Liquids

In the framework of the study of sorption properties of
polymers used in membrane separation processes, an appa-
ratus was designed for continuous measurements of polymer
expansion. The apparatus was tested by measuring expansion
of isotropic and anisotropic materials in aromatic, linear ali-
phatic, and alicyclic hydrocarbons, in alcohols, and in hydro-
carbon and hydrocarbon ñ alcohol mixtures.

Obr. 6. V˝sledky mÏ¯enÌ roztaûnosti Impranilu DLH v bin·rnÌch kapaln˝ch smÏsÌch toluen + cyklohexan; vlevo: z·vislost relativnÌho
prodlouûenÌ ∆lrel na dobÏ trv·nÌ experimentu τ (min), vpravo: z·vislost relativnÌho prodlouûenÌ ∆lrel na sloûenÌ kapalnÈ smÏsi, udanÈ mol·rnÌm
zlomkem toluenu (xT), ¡ smÏr X, smÏr Y
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